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Beschreibung 



5 



Die Erf indung bezieht auf ein beschichtetes Bauteil, ins- 
besondere ein beschichtetes Werkzeug zur' Zerspanung, mit 
einem Substrat und einer auf dem Substrat auf gebrachten 
Kohlenstof f schicht , die einen vorbestimmten Anteil an Koh- 
10 lenstoff mit Diamant -Kristallstruktur aufweist, sowie auf 
ein Verfahren zur Herstellung eines solchen Bauteils. 

Zur Herstellung dieser beschichteten Bauteile, die auch als 
diamantbeschichtet bezeichnet werden, werden bislang CVD- 
15 Verfahren eingesetzt. Als Substratmaterialien, insbesondere 
fur Hochleistungswerkzeuge zur spanenden und spanlosen Um- 
formung zu bearbei tender Werkstiicke, werden Hartmetall - oder 
Cermet -Materialien eingesetzt, die mit einem der, genannten 
Verfahren mit einer Diamantschicht versehen werden. Diese 
20 Substratmaterialien . bestehen beispielsweise aus Carbiden, 
denen Nitride o.a. beigemischt sein konnen und die in einer 
metallischen Matrix, typischerweise Kobalt und/oder Nickel 
und/oder Eisen eingebettet sind. Ein bekanntes Beispiel ist 
Wolf ramcarbid mit 0,2 bis 2 0 Gew.-% Kobalt. 



Bei den ublichen Verfahren zur Aufbringung von Diamant - 
schichten auf Substrate kommt es haufig vor, daS bei den 
konvent ionellen Diamant schichten Abplatzungen auftreten, die 
eine Weiterverwendung des Werkzeugs in vielen Fallen vermei- 



Aufgrund der Abplatzungen wird somit die Standzeit konven- 
tioneller Werkzeuge mit Diamantbeschichtungen erheblich 
herabgesetzt . 



Ausgehend hiervon liegt der Erf indung die Aufgabe zugrunde, 
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ein beschichtetes Bauteil mit einem Substrat und einer auf 
dem Substrat auf gebrachten Kohlenstof f schicht mit Kohlen- 
stoff in Diamant-Kristallstruktur *zu schaf fen, bei dem die 
Gefahr von Abplatzungen der Kohlenstof f schicht wirksam ver- 
.5 ringert wird. Weiterhin soil auch ein Verfahren zur Her- 
stellung eines solchen Bauteils angegeben werden. 

Die Aufgabe wird bei einem beschichteten Bauteil mit einem 
Substrat und einer auf dem Substrat auf gebrachten ersten 

10 Kohlenstof f schicht , die einen vorbest immten Anteil an Koh- 
lenstof f mit Diamant-Kristallstruktur aufweist, dadurch 
gelost, dafi mindestens eine in Bezug auf das Substrat weiter 
auSen als die erste Kohlenstof f schicht angeordnete zweite 
Kohlenstof f schicht vorgesehen ist, bei der der Anteil an 

15 Kohlenstoff mit Diamant-Kristallstruktur geringer ist als 
der vorbest immte Anteil an Kohlenstoff mit Kristall -Dia- 
mantstruktur in der ersten Kohlenstof f schicht . 

Bevorzugt ist der Anteil an Kohlenstoff mit Diamant-Kri- 
20 stallstruktur in der ersten Kohlenstof f schicht sehr hoch, 
beispielsweise entsprechend bisher eingesetzten Diamant- 
beschichtungen bei Werkzeugen zur spanabhebenden Bearbeitung 
von Werkstucken. Uberraschenderweise ist festgestellt wor- 
den, daS in dem Fall, wenn die zweite Kohlenstof f schicht 
25 einen gegenuber der ersten Kohlenstof f schicht geringeren 
Anteil an Kohlenstoff mit Diamant-Kristallstruktur hat, die 
Bildung von Rissen in der Kohlenstof f schicht insgesamt wirk- 
sam vermindert werden kann, so daS Abplatzungen sehr viel 
seltener auf tret en . 

30 

Grundsatzlich enthalten sowohl die erste als auch die zweite 
Kohlenstof f schicht weit uberwiegend Kohlenstoff in Diamant- 
Kristallstruktur (80-100%) . Diese Schichten werden in der 
Literatur meist als Diamantschichten bezeichnet. Beim ubri- 
3 5 gen Kohlenstoff handelt es sich urn Graphit oder amorphe 
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Phasen . 

Es wird vermutet, daS die unterschiedlichen Warmeausdeh- 
nungskoef f izienten der ersten und der zweiten Kohlenstoff- 
5 schicht *zu einer Verminderung der RiSbildung beitragen. Da 
in der zweiten Kohlenstoff schicht die Anteile an Kohlenstoff 
mit Graphit-Kristallstruktur und amorpher Struktur gegenuber 
der ersten Kohlenstoff schicht erhoht sind, ist auch der 
Warmeausdehnungskoef f izient gegenuber der ersten Kohlen- 
10 stoff schicht erhoht. Dies kann folgende Auswirkungen haben : 

Die erste Kohlenstoff schicht wird, wie im Stand der Technik 
bekannt, bei einer Substrattemperatur > 600°C abgeschieden, 
wonach das f ertiggestellte Bauteil abgekiihlt wird. Da der 
15 Warmeausdehnungskoef f izient gangiger Substratmaterialien 
etwa um ein Mehrf aches groSer als derjenige von Kohlenstoff 
mit Diamant-Kristallstruktur ist (z.B. bei Hartmetall ca . 5- 
f ach) , entsteht in der ersten Kohlenstoff schicht eine Druck- 
spannung. Durch Auf bringen %.der zweiten Kohlenstoff schicht 
20 mit gegenuber der ersten Kohlenstoff schicht erhohtem Warme- 
ausdehnungskoef f izienten kann die zweite Kohlenstoff schicht 
eine Zugspannung auf die erste Kohlenstoff schicht ausuben, 
so daS Abplatzungen weitestgehend vermiedeh werden. Ins- 
besondere konnen durch die unterschiedlichen Spannungszu- 
5 stande in der ersten und in der zweiten Kohlenstoff schicht 
beispielsweise bei einem beschichteten Werkstof f auf tretende 
Risse in der zweiten Kohlenstoff schicht aufgehalten werden, 
und die RiSspitze kann die erste Kohlenstoff schicht nicht 
mehr erreichen. 
30 

Ein weiterer Vorteil des beschichteten Bauteils besteht 
darin, da£ die Duktilitat und Glatte der zweiten Kohlen- 
stoff schicht ebenfalls dazu beitragt, dafi seltener Risse 
entstehen. 

-35 
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Die gegeniiber der Glatte der ublicherweise als auSerste 
Schicht eingesetzten Kohlenstof f schicht erhohte Glatte der 
zweiten Kohlenstof f schicht fuhrt dariiber hinaus dazu, date 
beim Einsatz des beschichteten Bauteils in der Zerspanung 
5 die Schnittkraf te und die Neigung zu Materialauf schmierung 
geringer sind. Daraus ergeben sich ebenfalls verbesserte 
Standzeiten, wahrend au&erdem eine hohere Qualitat der Ober- 
flache des bearbeiteten Werkstucks, insbesondere dessen 
Glatte erreicht wird. 

10 

Das beschichtete Bauteil kann neben der ersten und der zwei- 
ten Kohlenstof f schicht auch weitere Materialschichten auf- 
weisen, wobei der hier verwendete Begriff "Substrat" in dem 
Sinne zu verstehen ist, daS damit das unter der ersten Koh- 
15 lenstoff schicht liegende Material gemeint ist. Es ist eben- 
falls moglich, daS zwischen der ersten Kohlenstof f schicht 
und der zweiten Kohlenstof f schicht oder in bezug auf das 
Substrat jenseits der zweiten Kohlenstof f schicht weitere 
Materialschichten angeordnet sind. Wesentlich ist, daS in 
2 0 bezug auf das Substrat von innen nach auSen zunachst eine 
Kohlenstof f schicht mit vorbest immtem Anteil an Kohlenstoff 
mit Diamant-Kristallstruktur vorliegt, wahrend weiter auSen 
die zweite Kohlenstof f schicht f olgt . 

5 Die zweite Kohlenstof f schicht kann unmittelbar auf der er- 
sten Kohlenstof f schicht aufgebracht sein. Bei dieser Aus- 
fiihrungsform haben sich sehr gute Ergebnisse hinsichtlich 
der Haf tf estigkeit und RiSbestandigkeit der Kohlenstoff- 
schichten gezeigt. 
30 

Es ist jedoch ebenfalls moglich, daS zwischen der ersten und 
der zweiten Kohlenstof f schicht eine Zwischenschicht gebildet 
ist, bei der der Anteil an Kohlenstoff mit Diamant-Kristall- 
struktur stetig von der ersten Kohlenstof f schicht in Rich- 
35 tung auf die zweite Kohlenstof f schicht abfallt. Diese Aus- 
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fuhrungsform unterscheidet sich von der vorhergehend erlau- 
terten Ausf uhrungsf orm im wesentlichen dadurch, daS der 
Ubergang im Anteil an Kohlenstoff mit Kristall -Dia- 
mantstruktur nicht abrupt, sondern raumlich ausgedehnt er- 
5 folgt. 

Vorzugsweise weist das Bauteil eine Gesamtschichtdicke der 
ersten Kohlenstoff schicht und der zweiten Kohlenstoff schicht 
im Bereich von 1 bis 40 /im auf, wobei die Wertebereiche 4 
10 bis 20 /im und 6 bis 15 fim jeweils zu zunehmend besseren 
Ergebnissen fur die Haf t f est igkeit der Kohlenstoff schichten 
fiihren. 

Das Verhaltnis der Dicke der ersten Kohlenstoff schicht zu 
15 der Dicke der zweiten Kohlenstoff schicht kann im Bereich von 
0,1 bis 0,9 liegen, wahrend ein Bereich fur dieses Verhalt- 
nis von 0,3 bis 0,7 als bevorzugt anzusehen ist . 

Die erste Kohlenstoff schicht hat bevorzugt eine solche 
20 Struktur, dafi bei Einstrahlung von Laserlicht bei einer 
Wellenlange von 514 nm (Emissionslinie des Ar- Ionen-Lasers ) 
die erste Kohlenstoff schicht ein Raman- Spektrum erzeugt, bei 
dem nach Abzug eines Signal -Hintergrundes das Intensitats- 
verhaltnis K A eines fur Kohlenstoff mit Diamant -Kristall - 
25 struktur reprasentativen Peaks S bei 1332 cm" 1 zu einem fur 
Kohlenstoff mit Nicht -Diamant -Kristallstruktur reprasentati- 
ven Peak F bei 1560 cm" 1 im Bereich von 20 bis 0,5 liegt, 
wobei K A = I (S A ) / I (F A ) der Diamant-Wert fur die erste 
Kohlenstoff schicht ist . 

30 

Das Intensitatsverhaltnis K A des fur Kohlenstoff mit 
Diamant-Kristallstruktur reprasentativen Peaks S bei 1332 cm" 
1 zu dem fur Kohlenstoff mit Nicht -Diamant -Kristallstruktur 
reprasentativen Peak F bei 1560 cm" 1 liegt weiter bevorzugt 
35 im Bereich von 10 bis 1,0, der sich fur das Anteilsverhal t - 
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nis von Kohlenstoff mit Diamant -Kristallstruktur zu Kohlen- 
stoff anderer, beispielsweise graphit ischer oder amorpher 
Struktur als besonders gunstig fur die erste Kohlenstoff- 
schicht gezeigt hat. 

5 

Die zweite Kohlenstoff schicht hat vorzugsweise eine solche 
Struktur, daS bei Einstrahlung von Laserlicht bei einer 
Wellenlange von 514 nm die zweite Kohlenstoff schicht ein 
Raman -Spekt rum erzeugt, bei dem nach Abzug eines Signal - 
10 Hintergrundes das Intensitatsverhaltnis K B des fur Kohlen- 
stoff mit Diamant-Kristallstruktur reprasentativen Peaks S 
bei 1332 cm" 1 zu dem fur Kohlenstoff mit Nicht -Diamant-Kri- 
stallstruktur reprasentativen Peak F bei 1560 cm" 1 im Bereich 
von 2 bis 0,05 liegt, wobei K B = I (S A ) / I (F A ) der Diamant - 
15 Wert fur die zweite Kohlenstoff schicht ist. 

Das Intensitatsverhaltnis K B des fur Kohlenstoff mit Diamant- 
Kristallstruktur reprasentativen Peaks S bei 1332 cm -1 zu dem 
fur Kohlenstoff mit Nicht-Diamant-Kristallstruktur reprasen- 
20 tativen Peak F bei 1560 cm" 1 kann weiter bevorzugt im Bereich 
von 1 bis 0,1 liegen. 

Fur samtliche vorgenannten Bereichsangaben gilt die Nebenbe- 
dingung, daS der Anteil an Kohlenstoff mit Diamant -Kristall - 
5 struktur in der zweiten Kohlenstoff schicht geringer ist als 
der Anteil an Kohlenstoff mit Kristall -Diamantstruktur in 
der ersten Kohlenstoff schicht , d. h. K A > K B . Grundsatzlich 
ist es auch moglich, daS bei der ersten Kohlenstoff schicht 
der Peak F und bei der zweiten Kohlenstoff schicht der Peak S 
30 jeweils vollstandig im Raman- Spekt rum verschwindet . 

Die zweite Kohlenstoff schicht weist bevorzugt und zur Ab- 
grenzung gegenuber am Ende eines herkommlichen CVD-Diamant- 
Beschichtungsverfahrens auftretenden Effekten, bei denen 
35 eine im Sinne dieser Beschreibung nicht als Schicht zu be- 

ALL00985 




- 7 - 



zeichnende, einige Atomlagen umfassende Nicht-Diamant-Struk- 
tur auftreten kann, eine Mindestdicke von 0,5 /im auf . Aus- 
schlaggebend ist jedoch, daS die Dicke der zweiten Kohlen- 
stoffschicht derart gewahlt ist, daS sich ein gegenuber der 
5 ersten Kohl ens t of f schicht allein merklich erhohtes Haftver- 
mogen der Schichten am Substrat zeigt . 



Ebenfalls Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung eines mit Kohlenstoff beschichteten Bauteils, 
10 beispielsweise eines Werkzeugs, mit den Schritten: 

a) Aufbringen einer ersten Kohlenstoff schicht , die 
einen vorbest immten Anteil an Kohlenstoff mit Dia- 
mant-Kristallstruktur enthalt, auf ein Substrat; und 

15 

b) Aufbringen einer zweiten Kohlenstoff schicht , die in 
Bezug auf das Substrat ■ weiter aufien als die erste 
Kohlenstoff schicht liegt und einen gegenuber dem 
vorbest immten Anteil an Kohlenstoff mit Diamant - 

20 Kristallstruktur der ersten Kohlenstoff schicht ver- 

minderten Anteil an Kohlenstoff mit Diamant-Kri- 
stallstruktur hat. 

Die wesentlichen Verf ahrensparameter zum Aufbringen von 
25 Kohlenstoff schichten mit hohem Anteil an Kohlenstoff in 
Diamant -Kristallstruktur sind bekannt . Dazu gehoren die 
Zufuhrung eines Kohlenstoff tragergases wie Methan sowie von 
molekularem Wasserstoff , die Einstellung einer geeigneten 
Substrattemperatur und die Beschichtungsdauer , iiber die in 
30 erster Linie die Dicke der Kohlenstoff schichten eingestellt 
wird. 

Bevorzugt sind in Schritt a) die Verf ahrensbedingungen fur 
das Aufbringen der ersten Kohlenstoff schicht fur einen mog- 
35 lichst hohen Anteil Kohlenstoff mit Diamant -Kristallstruktur 
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optimiert. Auf diese Weise erhalt man bekannte Diamantbe- 
schichtungen fur Bauteile, die eine hervorragende Ver- 
schleiSf estigkeit zeigen . 

5 Bevorzugt werden in Schritt b) die Verf ahrensbedingungen von 
Schritt a) zur Verminderung des Anteils an Kohlenstoff mit 
Diamant-Kristallstruktur gegenuber der ersten Schicht gean- 
dert. Dies kann vorteilhaf terweise dadurch geschehen, daS 
die Substrattemperatur in Schritt b) gegenuber Schritt a) 
10 verringert ist . AuSerdem kann in Schritt b) gegenuber 
Schritt a) auch der Anteil des eingesetzten Kohlenstoff- 
tragergases erhoht werden, wodurch die Bedingungen fur die 
Herstellung einer Kohlenstoff schicht mit hohem Anteil an 
Kohlenstof f mit Diamant-Kristallstruktur "verschlechtert" 
15 werden. 

Beide genannten MaSnahmen zur Anderung der Verf ahrensbedin- 
gungen von Schritt a) zu Schritt b) konnen einzeln.oder auch 
in Kombi nation miteinander getroffen werden. 

20 

Es ist bei dem eingesetzten ■ CVD- Verf ahren , insbesondere dem 
Hot-Filament -CVD-Verf ahren, auch moglich, in Schritt b) 
gegenuber Schritt a) den Abstand des Substrates von der 
Gasanregung zu erhohen, oder die Zufuhr der Leistung fur die 
5 Gasanregung herabzuset zen . Das Einbringen von Fremdgasen 
fiihrt ebenfalls in den meisten Fallen zu einer Abnahme des 
Anteils von Kohlenstoff mit Diamant-Kristallstruktur. Aus- 
nahme bilden oxidierende Gase die auch zu einer Zunahme von 
Diamant fuhren konnen und so unterstut zend zur Herstellung 
3 0 der ersten Kohlenstof f schicht eingesetzt werden konnen. Auch 
der FluS der ProzeSgase und der Druck in der Beschichtungs- 
anlage konnen von ihren Idealwerten, die typischerweise in 
Schritt a) vorliegen, abweichend eingestellt werden, urn die 
Verf ahrensbedingungen fur Schritt b) zu erreichen. 

35 
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Die Erf indung wird nachf olgend anhand der Figuren beispiel - 
haft noch naher erlautert . Es zeigen: 

Fig. 1 eine schemat ische Querschnittansicht eines Aus- 
5 schnitts eines beschichteten Bauteils; 

Fig. 2 ein beispielhaf tes Raman- Spekt rum zur Erlauterung 
des Diamant -Wertes ; 

10 Fig. 3 ein Raman- Spekt rum der ersten Kohlenstof f schicht des 
Bauteils von Fig. 1; 

Fig. 4 ein Raman- Spekt rum der zweiten Schicht des Bauteils 
von Fig. 1; 
15 

Fig. 5 eine elektronenmikroskopische Abbildung eines mit- 
tels Bruch herges tell ten Quer schnitts einer Kante 
bei dem Bauteil von Fig. 1 bei etwa 1.500-facher 
VergroSeruhg ; 

Fig. 6 einen Ausschnitt aus Fig. 5 bei etwa 6.500-facher 
VergroSerung und 

Fig. 7 eine elektronenmikroskopische Abbildung der auSeren 
2 5 Oberf lache der zweiten Kohlenstof f schicht des Bau- 

teils von Fig. 1 bei etwa 6.500-facher VergroSe- 
rung; 

Fig. 8 zum Vergleich mit Fig. 7 eine Oberf lache eine gemaS 
30 einem konvent ionellen CVD-Diamant-Beschichtungs- 

verfahren hergestellte Kohlenstof f schicht bei etwa 
6.500-facher VergroSerung. 

Zunachst wird ein beispielhaf tes Verfahren beschrieben, mit 
35 dem ein Bauteil, das zwei Kohlenstof fschichten A, B auf- 



20 
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weist, die sich durch ihren Anteil an Kohlenstoff mit Dia- 
mant-Kristallstruktur unterscheiden, hergestellt werden kann 
(vgl . Fig . 1) . 

5 Bei dem Verfahren handelt es sich urn ein sog . Hot -Filament - 
Verf ahren . 

Zur Vorbehandlung eines Substrates mit 6 Gew.-% Co, Rest 
Wolf ramcarbid mit mittlerer KorngroJSe von 1,5 /im wird zu- 
10 nachst fur 10 Minuten in 10%-iger Salpetersaure bei Raum- 
temperatur geatzt, wonach die Substratoberf lache fur 3 Minu- 
ten in einer Suspension aus 200 ml destilliertem Wasser und 
8 Karat Diamantpulver mit einer mittleren KorngroSe von 5 /xm 
bekeimt wurde . 
15 

Das weitere Verfahren wird in einer Multi-Filament-Beschich- 
tungsvorrichtung durchgef iihrt , bei der ein oder mehrere 
Substrate zwischen zwei Ebenen von zueinander parallel aus- 
gerichteten Heizleitern angeordnet sind, wobei auch die 
2 0 Ebenen parallel zueinander liegen. Die wesentlichen Para- 
meter fiir die Durchfuhrung eines Verfahrens zur Herstellung 
eines mit Kohlenstoff beschichteten Bauteils, beispielsweise 
eines Werkzeugs, mit. den Schritten: 

5 a) Aufbringen der ersten Kohlenstoff schicht A, die 

einen vorbest immten Anteil an Kohlenstoff mit 
Diamant-Kristallstruktur enthalt, auf ein Sub- 
strat M; und 

30 b) Aufbringen der zweiten Kohlenstoff schicht B, die 

in Bezug auf das Substrat M weiter auSen als die 
erste Kohlenstoff schicht A liegt und einen gegen- 
iiber dem vorbestimmten Anteil an Kohlenstoff mit 
Diamant-Kristallstruktur der ersten Kohlenstoff- 

35 schicht A verminderten Anteil an Kohlenstoff mit 
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Diamant-Kristallstruktur hat , 



sind Druck in der Beschichtungsvorrichtung Anteile der Pro- 
zeSgase Wasserstoff und Methan an .der Atmosphare in der 
5 Beschichtungsvorrichtung, Gesamtgasf luS pro Liter Volumen 
der Beschichtungsvorrichtung, Substrat-Heizleitertemperatur, 
Abstand Substrat-Heizleiter und Beschichtungsdauer . 

Die nachf olgenden Tabellen 1 und 2 geben die Einstellungs- 
10 werte fur die Parameter an, wobei sich Tabelle 1 auf die 
Verf ahrensbedingungen fiir die erste Kohlenstof f schicht A und 
Tabelle 2 auf die Verf ahrensbedingungen fiir die zweite Koh- 
lenstof f schicht B bezieht . 

15 Tabelle 1: 



Parameter zum Aufbringen von Schicht A 



Parameter 


Wert 


Druck 


2 0 hPa 


Gasl H 2 


99 Vol.% 


Gas2 CH 4 


1 Vol . % 


Gesamtgasf lufi pro Liter Kammervolumen 


25 ml n /min/l 


Subs t rat tempera tur 


850°C 


Heizleitertemperatur 


2000°C 


Abstand Subs t rat -Heizleiter 


10 mm 


Dauer 


12 h 


Erziel te Schichtdicke 


ca 4/xm 


Erzielter Diamant-Wert K A 


ca . 5 


Tabelle 2: 
Parameter zum Aufbringen von Schicht B 


Parameter 


Wert 


Druck 


2 0 hPa 


Gasl H 2 


98,2 Vol.% 
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Gas2 CH 4 


1 , 8 Vol . % 


Gesamtgasf luS pro Liter Kammervo lumen 


25 ml n /mm/l 


Subs t rat temperatur 


800°C 


Heizleitertemperatur 


1910°C 


Abstand Substrat-Heizleiter 


10 mm 


Dauer 


12 h 


Erzielte Schichtdicke 


ca. 3/im 


Erzielter Diamant -Wert K B 


ca . 0,9 



10 Beim Vergleich der Tabellen 1 und 2 wird ersichtlich, daS 
fur den Schritt b) gegenuber dem Schritt a) die Heizleiter- 
temperatur und damit die Substrat-Temperatur erniedrigt, 
sowie der Anteil an dem ProzeEgas Methan erhoht ist. Dies 
fuhrt dazu, dafi in der zweiten Kohlenstof f schicht der Anteil 
15 an Kohlenstof f mit Diamant -Kristallstruktur vermindert ist, 
wobei Anteile aus Kohlenstoff mit Graphit-Kristallstruktur 
und amorpher Struktur entsprechend zunehmen. 

In den Tabellen 1 und 2 ist auSerdem der sog . Diamant -Wert K A 
2 0 bzw. K B aufgefiihrt, der sich auf den Anteil an Kohlenstoff in 
der betreffenden Kohlenstof f schicht A oder B mit Diamant - 
Kristallstruktur bezieht. Allgemein nimmt der Diamant-Wert 
mit zunehmendem Anteil an Kohlenstoff mit Diamant -Kristall - 
struktur in der Kohlenstof f schicht zu . Die Bestimmung des 
25 Diamant -Wertes wird nachfolgend anhand von Fig. 2 erlautert . 



Fig. 2 zeigt ein beispielhaf tes sog. Mikro-Raman-Spektrum. 
Solche Mikro-Raman-Spektren konnen gemessen werden, wenn 
Laser-Licht auf die Kohlenstof fschichten A, B des in Fig. 1 
30 dargestellten Bauteils eingestrahlt werden. Die Form des 
Mikro-Raman-Spektrums wird durch die in Fig. 1 dargestellte 
Struktur eines gemaS dem zuvor beschriebenen Verfahren her- 
gestellten Bauteils mit dem Substrat M, der ersten, unmit- 
telbar auf dem Substrat M auf gebrachten Kohlenstof f schicht A 
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und der an die erste Kohlenstof f schicht A angrenzenden Koh- 
lenstof f schicht B bestimmt . 

Es wurde durchweg die griine Anregungswel lenl ange eines 
5 Argon- Ionen-Lasers bei 514 nm verwendet . Die Spektren konnen 
sowohl nach Aufbringen der Schicht A oder B auf der Ober- 
flache genommen werden, als auch im Bruch oder Schliff von 
der Seite, wenn der gesamte BeschichtungsprozeiS abgeschlos- 
sen ist . 

10 

Die in Figur 2 dargestellte Abhangigkeit der Raman-Streu- 
lichtintensitat von der Wellenzahl (cm" 1 ) zeigt im Bereich 
der Wellenzahl 1332 cm" 1 einen Peak mit geringer Linienbrei- 
te, der auf sp 3 -gebundenen kristallinen Kohlenstof f als 
15 Diamant, zuriickzuf iihren ist. Dieser Peak, hier im folgenden 
mit S bezeichnet, ist reprasentat iv fur die Struktur des 
Kohlenstof fs als Diamant -Kristallstruktur mit Fernordnung. 
Der Peak S entsteht durch die Anregung der . dreifach ent- 
arteten T 2g - Phononen-Mode (gemaS der Gruppentheorie die 
2 0 Punktgruppe O h ) . 

Weiterhin zeigt das Ramanspektrum von Figur 2 bei 1560 cm' 1 
einen weiteren Peak, hier als F bezeichnet, mit im Vergleich 
zu dem S erheblich groSerer Linienbreite . Der Peak F ruhrt 
von Phasen des Kohlenstoffs her die keine Diamant -Kristall - 
struktur aufweisen, beispielsweise graphitische und amorphe 
Phasen. Der Peak F geht vornehmlich auf das in der Fach- 
literatur als G-Band bezeichnete Raman-Streulicht zuriick. 
Das G-Band entsteht durch die Anregung der E 2g -Mode (gemaS 
der Gruppentheorie die Punktgruppe D 6h ) des kristallinen 
Graphits zuriick wobei allerdings eine Linienverbreiterung 
durch amorphe und andere zusatzliche Phasen des Kohlenstoffs 
zu beobachten ist. 

35 Als ein MaS fur den Diamant -Anteil in den Kohlenstof fschich- 
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ten wird nunmehr das Verhaltnis K A (erste Kohlenstof f schicht ) 
bzw. K B (zweite Kohlenstof f schicht ) der Peakhohen S zu F nach 
Abzug des breiten Hintergrundes bestimmt, d.h. 



K A = I(S A )/I(F A ) , 
bzw . 

K B = I (S B ) /I (F B ) . 



Der Hintergrund beinhaltet das sogenannte D-Band sowie 
10 Streulicht, das von dem spezifischen Messaufbau sowie von 
anderen Effekten wie Rayleigh-Streuung und Floreszenzstrah- 
lung abhangt . Der Abzug des Hintergrundes fur den Peak S 
gemaS Figur 2 wird dadurch vorgenommen, daS jeweils an der 
kurzwelligen und der langwelligen Seite des Peaks S ein 
15 Punkt PI und ein P2 definiert werden. Die Hohe des Peaks S 
ergibt sich aus der Differenz der Intensitatswerte fur das 
Peak-Maximum im Bereich der Wellenzahl 1332 cm" 1 und der 
Intensitat des Hintergrundes fur diesselbe Wellenzahl, wobei 
eine Verbindungsgerade zwischen den Punkten PI und P2 zur 
20 Abschatzung der Intensitat des Hintergrunds dient . 

Analog ergibt sich der Hintergrund fur den Peak F aus einer 
Verbindungsgeraden durch den Punkt P2 und einem Punkt P3 , 
der auf der kurzwelligen Seite des Peaks F angeordnet sind. 

25 

In speziellen Fallen konnen auch weitere Peaks auftreten, 
die jedoch nicht von Relevanz sind, wenn sie auSerhalb des 
Wellenzahlintervalls 1200-1700 cm -1 liegen oder ihre GroSe 
geringer ist als die Peakhohe der Peaks S und F. Beispiels- 

30 'weise ist bei 1140 cm" 1 in gewissen Fallen ein Peak zu be- 
obachten, der auf nanokristalline Diamanten zuruckzuf iihren 
ist. Ein bei 1355 cm" 1 auftretender Peak (sogenanntes D-Band) 
ist ebenfalls Raman-Streulicht , das jedoch unter Verletzung 
der Auswahlregeln fur die Raman-Streuung aufgrund erhohter 

35 Brennf lachen-Streuung erzeugt wird. Das D-Band ist stark 
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verbreitert und wird durch die obene beschriebene Hinter- 
grundkorrektur eliminiert . 

Der Diamant-Wert K A bzw. K B dient zur Ident if izierung der 
5 ersten und der zweiten Kohlenstof f schicht und ist nur inso- 
weit mit dem wirklichen Diamantanteil verkniipft, als das im 
mathematischen Sinne eine streng monotone Abhangigkeit be- 
steht . 

10 Der Anteil an Diamant ist wesentlich hoher als die relativen 
Peakhohen von S und F vorgeben. Nach Zhu, W. et al . , "Cha- 
racterization of diamond films on binderless W. -Mo composite 
carbide", in Diamond and Related Materials, 3 (1994) S. 
1270-1276 und anderen Li teraturstellen fallt die Streuinten- 

15 sitat des Peaks fur Diamant etwa 50-100 mal schwacher aus 
als fur die anderen Phasen. D.h. beim Vorliegen eines S- 
Peaks ist von einem weit iiberwiegenden Anteil von Diamant in 
der Schicht auszugehen. 

2 0 Bereits solche geringen Abweichungen zwischen der ersten und 
der zweiten Kohlenstof f schicht fiihren zu erheblichen Vor- 
teilen hinsichtlich der Haf tf est igkeit der Kohlenstoff- 
schicht insgesamt am Substrat . Bei dem Beispiel von Figur 2 
betragt der Diamant-Wert 1,45. 

25 

Figur 3 ist ein Mi kr o - Raman - Spekt rum der ersten Kohlenstoff- 
schicht mit hohem Anteil sp 3 -gebundenem Kohlenstoff mit 
Fernordnung. Der Peak F ist sehr klein ausgebildet, wahrend 
der Peak S deutlich hervortritt. Eine Auswertung des Raman- 
30 Spektrums fiihrt zu einem Diamant-Wert von 5,3. 

Besonders aussagekraf t ige Mikro-Raman-Spektren lassen sich 
fur die Kohlenstof fschlchten A und B gewinnen, wenn das zu 
untersuchende , diamantbeschichtete Bauteil zur Erzeugung 
35 eines Querschnitts gebrochen oder geschliffen wird. Die 



ALL00985 




- 16 - 



Raman- Spektren konnen dann aufgrund der Bruch- bzw. Schliff- 
Flachen aufgenommen werden. Das Aussehen einer Bruch-Flache 
wird nachfolgend anhand der Fig. 5 und 6 veranschaulicht . 

5 Figur 4 gibt ein Mi kro- Raman -Spekt rum der zweiten Kohlen- 
stof f schicht des Bauteils wieder. Hinsichtlich der Peaks S 
und F sind die Verhaltnisse umgekehrt als in Figur 3. Es 
ergibt sich ein Diamant-Wert von 0,85. 

10 ' Die Figuren 5 und 6 zeigen das Schichtsystem auf dem Bauteil 
als elektronenmikroskopische Aufnahme eines kunstlich her- 
beigefuhrten Bruches, wobei Fig. 6 einen auSen liegenden 
Ausschnitt von Fig. 5 darstellt. Die Kohlenstof f schichten A 
und B sowie das Substrat M sind jeweils eingezeichnet . 
15 

Anhand der Fig. 7 und 8 wird die unterschiedl iche Oberf la- 
chenstruktur der zweiten Kohlenstof f schicht B (Fig. 7) ge- 
genuber der Oberf lachenstruktur einer herkommlich erzeugten 
PVD-Diamantbeschichtung verdeutlicht . Der hohere Anteil 
20 amorpher Phasen bei der in Fig. 7 dargestell ten Oberf lache 
ist ohne weiteres erkennbar. 
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Anspruche 

1. Beschichtetes Bauteil, insbesondere beschichtetes Werk- 
zeug zur Zerspanung, mit einem Substrat und einer auf 
dem Substrat auf gebrachten ersten Kohlenstof f schicht , 
die einen vorbest immten Anteil an Kohlenstoff mit Dia- 
mant-Kristallstruktur auf weist ,- dadurch gekennzeichnet , 
da£ 



10 



mindestens eine in Bezug auf das Substrat (M) weiter 
aufien als die erste Kohlenstof f schicht (A) angeordnete 
zweite Kohlenstof f schicht (B) vorgesehen ist, bei der 
der Anteil an Kohlenstoff mit Diamant-Kristallstruktur 
15 geringer ist als der vorbestimmte Anteil an Kohlenstoff 

mit Kristall -Diamantstruktur in der ersten Kohlenstoff - 
schicht (A) . 

2. Bauteil nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS 
20 die zweite Kohlenstof f schicht (B) unmittelbar auf die 

erste Kohlenstof f schicht (A) aufgebracht ist. 

3. Bauteil nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS 
zwischen der ersten (A) und der zweiten Kohlenstoff- 

25 schicht (B) eine Zwischenschicht gebildet ist, bei der 

der Anteil an Kohlenstoff mit Diamant-Kristallstruktur 
stetig von der ersten Kohlenstof f schicht (A) in Rich- 
tung auf die zweite Kohlenstof f schicht (B) abfallt. 

30 4. Bauteil nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daS eine Gesamtschichtdicke der ersten 
Kohlenstof f schicht (A), und der zweiten Kohlenstof f - 
schicht (B) im -Bereich von 1 bis 40 /xm aufweist. 

3 5 5. Bauteil nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daS 
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eine Gesamtschichtdicke der ersten Kohlenstof f schicht 
(A) und der zweiten Kohlenstof f schicht (B) im Bereich 
von 4 bis 20^m aufweist. 

5 6. Bauteil nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet , daS 
eine Gesamtschichtdicke der ersten Kohlenstof f schicht 
(A) und der zweiten Kohlenstof f schicht (B) im Bereich 
von 6 bis 15 /im gebildet wird. 

10 7. Bauteil nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch ge- 
kennzeichnet, daS das Verhaltnis der Dicke der ersten 
Kohlenstof f schicht (A) zu .der Dicke der zweiten Koh- 
lenstof f schicht (B) im Bereich von 0,1 bis 0,9 liegt. 



15 8. Bauteil nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daS 
das Verhaltnis der Dicke der ersten Kohlenstof f schicht 
(A) zu der Dicke der zweiten Kohlenstof f schicht (B) im 
Bereich von 0/3 bis 0,7 liegt. 

20 9. Bauteil nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch ge- 
kennzeichnet, daS die erste Kohlenstof f schicht (A) eine 
solche Struktur hat, daS bei Einstrahlung von Laser- 
licht bei einer Wellenlange von 514 nm die erste Koh- 
lenstof f schicht (A) ein Raman- Spekt rum erzeugt, bei dem 

25 nach Abzug eines Signal -Hintergrundes das Intensitats- 

verhaltnis K A eines fur Kohlenstoff mit Diamant-Kri- 
stallstruktur reprasentat iven Peaks S bei 1332 cm" 1 zu 
einem fur Kohlenstoff mit Nicht -Diamant-Kristallstruk- 
tur reprasentat iven Peak F bei 1560 cm" 1 im Bereich von 

30 20 bis 0,5 liegt. 

10. Bauteil nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daS 
das Intensitatsverhaltnis K A des fur Kohlenstoff mit 
Diamant-Kristallstruktur reprasentat iven Peaks S bei 
35 1332 cm" 1 zu dem fur Kohlenstoff mit Nicht-Diamant-Kri- 
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stallstruktur reprasentativen Peak F bei 1560 cm" 1 im 
Bereich von 10 bis 1,0 liegt. 

11. Bauteil nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet , daS die zweite Kohlenstof f schicht (B) 
eine solche Struktur hat, daS bei Einstrahlung von 
Laserlicht bei einer Wellenlange von 514 nm die zweite 
Kohlenstof f schicht (B) ein Raman- Spektrum erzeugt, bei 
dem nach Abzug eines Signal -Hintergrundes das Intensi- 
tatsverhaltnis K B des fur Kohlenstof f mit Diamant -Kri- 
stallstruktur reprasentativen Peaks S bei 1332 cm" 1 zu 
dem fur Kohlenstoff mit Nicht -Diamant -Kristallstruktur 
reprasentativen Peak F bei 1560 cm" 1 im Bereich von 2 
bis 0,05 liegt. 

12. Bauteil nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dafi 
das Intensitatsverhaltnis K B des fur Kohlenstoff mit 
Diamant -Kristallstruktur reprasentativen Peaks S bei 
1332 cm" 1 zu. dem fur -Kohlenstoff mit Nicht-Diamant-Kri - 



20 



stallstruktur reprasentativen Peak F bei 1560 cm" 
Bereich von 1 bis 0,1 liegt. 



im 



25 



30 



13. Bauteil nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch 
gekennzeichnet, daS die zweite Kohlenstof f schicht • (B) 
eine Mindestdicke von 0,5 fim aufweist. 

14. Verfahren zur Herstellung eines mit Kohlenstoff be- 
schichteten Bauteils, beispielsweise eines Werkzeugs, 
mit den Schritten: 

a) Aufbringen einer ersten Kohlenstof f schicht (A) , 
die einen vorbest immten Anteil an Kohlenstoff mit 
Diamant -Kristallstruktur enthalt, auf ein Sub- 
strat (M) ; und 



35 
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b) Aufbringen einer zweiten Kohlenstof f schicht (B) , 

die in Bezug auf das Substrat (M) weiter auSen 
als die erste Kohlenstof f schicht (A) liegt und 
einen gegeniiber dem vorbest immten Anteil an Koh- 
lenstoff mit Diamant -Kristallstruktur der ersten 
Kohlenstof f schicht (A) verminderten Anteil an 
Kohlenstof f mit Diamant -Kristallstruktur hat. 

Verfahren nach Anspruch 14, bei dem in Schritt a) die 
Verf ahrensbedingungen fur das Aufbringen der ersten 
Kohlenstof f schicht (A) fur einen moglichst hohen Anteil 
Kohlenstoff mit Diamant - Kris tall struktur optimiert 
sind . 

Verfahren nach Anspruch 4 oder 15, bei dem in Schritt 
b) die Verf ahrensbedingungen von Schritt a) zur Vermin- 
derung des Anteils an Kohlenstoff mit Diamant -Kristall - 
struktur gegeniiber der ersten Kohlenstof f schicht (A) 
geandert werden. 

Verfahren nach Anspruch 16, bei dem in Schritt b) ge- 
geniiber Schritt a) die Substrattemperatur verringert 
wird . 

Verfahren nach einem der Anspriiche 16 oder 17, bei dem 
in Schritt b) gegeniiber Schritt a) der Anteil des ein- 
gesetzten Kohlenstof ftragergases erhoht wird. 
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Zu s ammen f a s sung 



■Die Erfindung betrifft ein beschichtetes Bauteil, insbeson- 
5 dere beschichtetes Werkzeug zur Zerspanung , mit einem Sub- 
strat und einer auf dem Substrat auf gebrachten ersten Koh- 
lenstoff schicht , die einen vorbest immten Anteil an Kohlen- 
stoff mit Diamant -Kristallstruktur aufweist . Bei einem sol- 
chen Bauteil besteht das Problem, daS die Haf t f est igkeit der 
10 ersten Kohlenstoff schicht am Substrat in vielen Fallen nicht 
zuf riedenstellend ist . 

Dieses Problem wird dadurch gelost, dafi eine in Bezug auf 
das Substrat weiter auSen als die erste Kohlenstoff schicht 
15 angeordnete zweite Kohlenstoff schicht vorgesehen ist, bei 
der der Anteil an Kohlenstoff mit Diamant -Kristallstruktur 
geringer ist als- der vorbest immte Anteil an Kohlenstoff mit 
Kristall- Diamant st ruktur in der -ersten Kohlenstoff schicht . 

20 Die Erfindung betrifft aufeerdem ein Verfahren zur Herstel- 
lung eines solchen beschichteten Bauteils. 

(ohne Figur zu verof f entlichen) 



25 
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